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ABSTRACT : 

A ceramic material which, under firing conditions, does 
not chemically 

react with the ceramic materials contained in the ceramic 
foil, is ground 

together with a solvent and a binder. The resulting 
suspension is spray-dried 

and the granules are then fired. Unduly small particles 
can be removed by 

screening. The ceramic material, by means of which the 
parting agent is 
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prepared, is preferably corundum, magnesium/aluminium 
spinel or thorium oxide. 

The resulting granules are sprinkled during stacking on 
to ceramic green 

films which are to be fired. The fired substrates have no 
scratches and can 
easily be parted. 
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ABSTRACTED -PUB -NO: DE 3809694C 


BASIC -ABSTRACT: 

Prodn of a ceramic parting agent in spherical particle 
form, for multilayer 

ceramic foil firing, comprises grinding a ceramic material, 
which is chemically- 
inert wrt the foil material during firing, in the presence 
of a solvent and a 

binder to produce a suspension which is then spray dried 
and fired. 

A novel ceramic parting agent comprises corundum, thorium 
oxide, zirconia or 

magnesium-aluminium spinel in the form of spherical 
particles of mean size 

30-60 microns, at least 90 wt% of the particles being of 
10-100 microns size. 

A process for multi- layer firing of green ceramic foils, 
which form alumina, 

zirconia, aluminium nitride, cordierite or beryllia on 
firing, involves • • 

stacking the green foils in 2-20 layers in a firing 
chamber, scattering between ' ; . 

the layers thin (max 0.5 mm) layers of ceramic powder with 
below 200 microns 

size spherical particles of corundum, magnesium- aluminium 
spinel, zirconia or 

thoria, and firing the green foils. 

USE/ADVANTAGE - The parting agent is used in stacked foil 
firing for prodn of 

ceramic substrates, eg alumina substrates for thick film 
circuits. It reduces 

surface damage to the foils so that high grade substrates 
(low Ra value) can be 
produced by multilayer firing. 

ABSTRACTED -PUB -NO: EP 334279A 

EQUIVALENT -ABSTRACTS : 

A spherical ceramic parting cpd. is produced for the 
multilayered firing of 

ceramic films. A ceramic material which is chemically 
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inert to ceramic 

materials contained in the ceramic film is ground in the 
presence of a solvent 

and a binder. The suspension so obtd. is spray-dried, and 
the sprayed 

granulate is then fired. 

Pref. the ceramic material used for the prodn. of the 
parting cpd. is corundum, 

magnesium/aluminium spinel or thorium oxide. 

ADVANTAGE - Films for high quality substrates (with low Ra) 
can be fired in 
multi-layers . (3pp) 
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@ Keramisches Trennmittel, Verfahren zu seiner Hersteliung und seine Venvendung. 

@ Ein Keramisches Material, das unter Brennbedin- 
gungen chemisch mit den in der Keramlkfolie snthal- 
tenen keramischen Materialien nicht reagiert wird 
gemeinsam mit einen Losungsmittel und einem Bin- 
der aufgemahien. Die eriiaitene Suspension wird 
spruhgetrocknet und das Granulat anschlieflend ge- 
brannt. Zu kleine Teiichen kdnnen durch Sieben 
entfernt werden. Das keramiscine Materia!, mit dem 
das Trennmittel hergestellt wird, ist vorzugsweise 
Korund, Magnesium/Aluminium-Spinell Oder Thori- 
^umoxid. 

Das erhaitene Granulat wird beim Stapein auf 
-^-^keramsiche Grunfolien gestreut. die gebrannt werden 
^soiten. Die gebrannten Substrate haben keine Krat- 
C^Jzer und lassen sich ielcht trennen. 
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Keramisches Trennmittel, Verfahren zu seiner Hersteilung und seine Verwendung 


Die Anmeldung betrifft ein keramisches Puiver 
aus kugeiformigen Teilchen. das sich als Trennmit- 
tel zum mehrlagigen Brennen von Keramikfolien 
eignet. ein Verfahren zu seiner Hersteilung und 
seine Ver.vendung zum mehrlagigen Brennen. 

Keramikfolien, betspieisweise Ala O3 -Folien . 
konnen durch Gie/3en von sogenannten Schiickern 
hergesteiit v/erden. Auf einem Band wird der 
Schilcker getrocknet und es entsteht eine flexible 
keramische Folie, die kontinuierlich vom Band ab- 
gezcgen v/ird. Eine solche keramische Folie kann 
mit sntsprechend geformten Werkzeugen leicht 
weiterverarbeitet werden. Anschiie/3end werden die 
organischen Bestandteile durch Erhitzen aus der 
Foiie verdampft und diese schiie/3lich bei hoher 
Temperatur zum eigentlichen Substrat gesintert. 
Dieses ai>emeine Herstellungsverfahren von Fo- 
lienschiicker und die Weiterverartbeitung zu kera- 
mischsn Gehausen wird in "Keramische Zeit- 
schrift" 2 1986, S. 79-82 beschrieben. Besonders 
vvirtschafiiich wird ein solches kontinuierliches Ver- 
fahren cann, wenn die einzelnen Folien mehrlagig 
gebrannt werden konnen. Dieses mehriagige Bren- 
nen steiU jedoch ein Problem dar. da die Folien 
beim Brennen meist miteinander verkleben und 
ansch:ie/3end nicht mehr voneinandei- getrennt wer- 
den kcnnen. Um dieses Zusammensintern zu ver- 
hinderr, bestreut man die einzelnen Folien vor dem 
mehrlagigen Brennen mit einem Trennmittel, wel- 
ches nach Moglichkeit nicht Oder nur in sehr gerin- 
gem Ausma/3 mit den Folien reagiert. Qblicherweise 
verv/endete Trennmittel sind beispielsweise Ko- 
rundsanc Oder Magnestum/Aluminium-Spinellsand. 
Diese Trennsande werden gewohniich durch Mah- 
:en von erschmolzenem Korund bzw. Spinel! herge- 
steiit. Jedoch hinterlassen die so hergesteliten 
Trennsande beim mehrlagigen Brennen auf den 
Substraten Ldcher und "Brennkratzer" 
^Schwindungskratzer). die die Oberflachenqualitat 
drastisch mindern. Diese "Brennkratzer" entstehen 
allem. Anschein nach dadurch, da/3 sich spitze Kor- 
ner ces Trennsandes in die lederharte Folie ein- 
drucken und dann v/ahrend des Schwindens der 
Foiie beim Brennen eine ri/3artige Vertiefung hinter- 
iassen. 

Aus diesem Grund werden vor allem solche 
Substrate, an die sehr hohe Anforderungen an die 
Oberflachenrauheit gestellt sind, bisher nicht mehr- 
lagig gebrannt. 

Der voriiegenden Erfindung lag nun die Aufga- 
be zugrunde. ein Trennmittel bereitzustellen, das 
es errr.cgiicht, Folien mehrlagig zu brennen. ohne 
• dafl "Brennkratzer" die Oberflachengute der Sub- 
strate mir.cern, so da/3 auch Folien fCir qualitativ 
hochwertige Substrate (mit geringem Ra) mehrlagig 


gebrannt werden konnen. 

Diese Aufgabe wird gelost durch ein Verfahren 
zur Hersteilung eines kugeiformigen keramischen 
Trennmittels zum mehrlagigen Brennen von Kera- 

5 mikfolien» wobei man ein keramisches Material, das 
beim Brand chemisch inert gegenuber den in der 
Keramikfclie enthaltenen keramischen Materialien 
ist, in Gegenwart eines Ldsungsmittels und eines 
Binders, aufmahit, die erhaltene Suspension unter 

ro gleichzeitigem Trocknen verspruht und das erhalte- 
ne Granulat anschlie/3end brennt. 

Das auf diese Weise erfindungsgema/3 herge- 
stellte Trennmittel besteht aus kleinsten Kugelchen. 
auf denen die Substrate wahrend des Brennens 

;5 mehr oder weniger "rollen" konnen. Dadurch wird 
verhindert. da/J sich einzelne Partikel des Trennmit- 
tels in die lederharte Folie eindrucken und dort ihre 
"Spuren" (Locher, Brennkratzer) hinterlassen. 

Diese Teilchen aus Korund, Thoriumoxid, Zir- 

20 konoxid oder Magnesium/Atuminiumspineil haben 
vorzugsweise eine mittlere Korngro/3e im Bereich 
von 30-60 um. Insbesondere sollten mindestens 90 
Gew.-% im Bereich von 10-100 um iiegen. Dies 
la/3t sich z. B, e rreichen durch Absieben von 

25 Komgro/3en, die oberhalb 150 um oder oberhalb 
100 um Iiegen. 

Die Kugelgestalt der Trennmittelkorner wird 
durch das Verspruhen der Keramiksuspension err- 
reicht. Um ein Zerfallen der Kugein wahrend des 

30 Verdampfens des Losungsmittels im Spruhturm zu 
verhindern - und auch um eine genugend hohe 
Festigkeit der spruhgetrockneten Kugelchen zu er- 
reichen - enthait die Suspension zusatzlich einen 
Binder, der sich wahrend der Spruhtrocknung nicht 

35 Oder nur unwesentlich verfluchtigt. Durch das ab- 
schlie/3ende Brennen der Kugelchen wird die Ku- 
gelgestalt "eingefroren" und die Kugelchen ausge- 
hartet, so da/3 sie eine genugend hohe Stabilitat 
aufweisen. 

40 Unter einem "keramischen Material, welches 

chemisch inert gegenuber den in der Keramikfolie 
enthaltenen keramischen Materialien ist", werden 
solche Stoffe verstanden, die, in trockener Sub- 
stanz auf die "grune Folie" aufgebracht, wahrend 

45 des Brennens nicht mit dem keramischen Materia! 
der Folie zusammensintern oder durch chemische 
Reaktionen Storfumwandlungen an der Oberflache 
der Folie hervorrufen. Das Zusammensintern mit 
der Folie wurde zu einem "Verkleben" der Substra- 

50 te fiJhren und chemische Veranderungen an der 
Oberflache der Substrate konnen beispielsweise zu 
unterschiedlichen Ausdehnungskoeffizienten fuh- 
ren, so da/3 sich das Substrat verzieht und Wellen, 
Risse Oder dergleichen aufweist. 

Die Auswahl der keramischen Materialien fur 
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das Trennmitte! richtet sich vor allem nach den 
keramischen Substanzen der Folien. So sind bei- 
spielsweise fur Aluminiumoxid- oder Berylliumoxid- 
Folien, insbesondere Trennmittel aus 
Magnesium/AIuminium-Spinell {MgO<»Al203) aber 
auch aus Korund, Zirkonoxid und Thoriumoxid ge- 
eignet. 

Als Losungsmittel kommen solche in Frage. 
die bei der Spruhtrocknung mogiichst voilstandig 
verdannpfen. Geeignet sind beispielsweise Wasser. 
Methanol. Ethanot und Isobutanoi, insbesondere 
Wasser, aber auch beliebige Mischungen dieser 
Losungsmittel. 

Der verwendete Binder solite in dem verwen- 
deten Losungsmittel loslich sein. Bei Verwendung 
von Wasser als Losungsmittel sind beispielsweise 
geeignet: Polyvinyialkohole oder wasserlosliche 
Celluioseether. Es konnen auch beliebige Mischun- 
gen der Binder verwendet werden. 

Der Binder sorgt dafur, da/3 die Kugeigestalt 
der ausgespruhten Suspension erhalten bieibt. 
wenn das Losungsmittel verdampft ist. 

Bei der Herstellung des Trennmittels geht man 
am besten so vor, da/3 man zunachst beispielswei- 
se in einer Trommelmuhle ein schmelzgegossenes 
und vorzerkleinertes keramisches Material, bei- 
spielsweise Magnesium/AIuminium-Spinell, mit 
dem Losungsmittel versetzt und aufmahlt. Die 
Mahldauer ist abhangig von der Pnmargrd/3e des 
zerkleinerten keramischen Materials und iiegt ubli- 
cherweise bei 10 bis 30 Stunden. Die Menge des 
Losungsmittels betragt bevorzugt das 0,5 bis 1.5- 
fache der eingesetzten Menge des keramischen 
Materials. 

Vorzugsweise wird die Suspension solange 
aufgemahlen, bis maximal 2 Gew.-% der Teilchen 
grofler sind als 40 um und insbesondere der Dso- 
Wert der Teilchen im Bereich von 3-20 um Iiegt. 

Im Anschlu/3 daran wird der Binder hinzugege- 
ben. Als geeignete Menge haben sich 1 bis 5 
Gew.-%, bezogen auf das eingesetzte keramische 
Material, erwiesen. Gegebenenfails kann jetzt noch- 
mals eine Zeit lang aufgemahlen werden. 

Die so hergestellte Suspension wird nun spruh- 
getrocknet. wobei Ubliche Spruhtrockner zur An- 
wendung kommen, d.h., die Suspension wird mit 
Hiife von Dusen oder rotierenden Scheiben zerteilt 
und in einem SErom eines hei/3en Gases verfestigt, 
wobei das Losungsmittel verdampft. Durch Varia- 
tion der Spruhbedingungen (beispielsweise Rota- 
tionsgeschwindigkeit der Scheibe; Durchmesser 
der Dusenoffnungen etc.) kann die Tropfengro/3e 
beim Verspruhen und damit die Gro/3e der Spruh- 
korner eingestellt werden. Andere Einflu/3mdglich- 
keiten sind Verringerung des Feststoffanteils 
(verringert Korngro/3e> oder Absieben zu grofler 
Granulatkorner. Bevorzugt solite der Anteil der 
Spruhkdrner (Granulatkorner) uber 120 um maxi- 


mal 5 Gew.-% betragen. Insbesondere sollten min- 
destens 90 Gew.-% aus den Korngrd/3en von 50- 
120 um, insbesondere 50-100 um. besonders be- 
vorzugt zwischen 80 und 100 um liegen. 
5 Diese Spruhkorner werden anschlie/3end in ge- 

eignete Gefai3e gefullt (Brennkapsel) und bei Tem- 
peraturen von 1200 bis 1400''c. insbesondere 
1300'C gebrannt, wodurch sie die notige Festig- 
keit erlangen. 

10 Zur Eingrenzung des Korngroflenspektrums 

werden die getrockneten Spruhkorner auf einen 
Korngro/3enbereich ^ 150 um noch besser ^ 120 
um und ^ 50 um, noch besser ^ 80 um abgesiebt. 
Eventueil anfallendes Uber- bzw. Unterkorn kann 

75 wieder, wie oben beschrieben. aufgemahlen wer- 
den. Die Eingrenzung des Korngro/3enbereichs hat 
sich als zweckma/3ig erwiesen, da einerseits zu 
kleine Korner schon erheblich mit den Substraten 
reagieren konnen, bzw. auf Grund der minimaien 

20 Trennschicht nicht das Zusammensintern der Sub- 
strate verhindern und andererseits zu gro/3e Korner 
(Kugein) in die Substratoberfiache eindringen kon- 
nen und dort Fehler (Schwindungskratzer) erzeu- 
gen. 

25 Als besonders vorteiihaft hat es sich erwiesen, 

wenn der Anteil mit einer Korngrd/3e von 100 bis 
150 um 2 Gew.-% nicht ubersteigt und wenn der 
Anteil mit einer Korngrd/3e von 70 bis 100 um 
mindestens 90 Gew.-%. vorzugsweise mindestens 

30 97 Gew.-Vo betragt (Gew.-%-Angaben beztehen 
sich auf die Gesamtmasse des Trennmittels). 

Die erfindungsgema/3en Trennmittel lassen sich 
gut zum mehrlagigen Brennen von grunen Kera- 
mikfolien einsetzen. die beim Brennen Aluminium- 

35 oxid, Zirkonoxid, 

Aluminiumnitrid, Cordierit oder Berylliumoxid bi!- 
den, Hierzu werden die grunen Folien in Lagen von 
2 bis 20 in einer Brennkammer ubereinandergesta- 
pelt und zwischen je zwei Lagen wird eine dGnne 

40 Schicht von maximal 0,5 mm Dicke eines kerami- 
schen Puivers mit kugelformigen Teilchen aus Ko- 
rund, Magnesium/AIuminium-Spinell. Zirkonoxid 
Oder Thoriumoxid, die kleiner sind als 200 um, 
insbesondere kleiner als 150 um, aufgestreut. An- 

45 schlie/3end wird der Stapel gebrannt 

In dem folgenden Beispiei ist die Erfindung 
naher eriautert. 


50 Beispiei 

In einer Trommelmuhle gefijilt mit 2000 kg 
Mahlkdrpern {0 22 mm. AI2O3 (85%)) werden 1800 
kg schmelzgegossener und grob zerkleinerter 
55 Magnesium/AIuminium-Spinell (Dynaspinell < 70 
um) mit 1000 kg Wasser versetzt und 18 Stunden 
aufgemahlen. Gleichzeitig werden 42 kg Binder 
(wasserloslicher Celluioseether und OMulrex 575. 
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Lieferart : Mobil Oil AG) hinzugegeben. Die Su- 
spension v/ird in einem Spruhturm (mit rotierender 
Scheibe/ spruhgetrocknet die Spruhkorner werden 
in Brennkapseln gefuilt und bei 1300'C gebrannt. 
Die verfestigten Spruhkorner werden sch[te/3lich auf 
Kornfrak:ionen von 70 bis 150 urn abgesiebt. 

Aia03-rolien fur Dickfilmschaltungen warden 
iT!!t ciesem Trennmittei besandet und 11-iagig bei 
13G0*C gebrannt. Es traten keine sichtbaren Feh- 
ler. insbesondere keine Schwindungskratzer auf. 
Die Substrate liefien sich leicht voneinander tren- 
nen. " 


Anspriiche 

1. Verfahren zur Herstellung eines kugelformi- 
gen keramischen Trennmittels zum nnehrlagigen 
Bremen von Keramikfolien, wobei man ein keranni- 
sches Material, das im Brand chemisch inert ge- 
genuber den in der Keramikfolie enthaltenen kera- 
rrischen Materialien ist. in Gegenwart eines Lo- 
sungsn^.ittels und eines Binders aufmahit, die erhal- 
tene Suspension unter gleichzeitigena Trocknen 
verspruht und ansch!ie/3end das erhaitene Spruh- 
granuiat brennt. 

2. Verfahren nach Anspruch 1. dadurch ge- 
kennzeichnet, dafl das keramische Material, aus 
dem das Trennmittei hergestellt wird, Korund, 
Magnesium Aluminium-Spinell. Zirkonoxid Oder 
Thoriumoxid ist. 

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch ge- 
kennzeichnet, da/3 das Losungsmittel Wasser. Me- 
thanol. Ethanol Oder Isobutanol Oder ein Gemisch 
aus diesen Losungsmittein ist. 

4. Verfahren nach Anspruch 1. dadurch ge- 
ksnnzeichnet da/3 der Binder ein Poiyvinylalkohol 
Oder ein Celluloseether ist. 

5. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch ge- 
kennzeichnet, da/3 die Brenntemperatur zwischen 
1200 und 1400' C liegt. 

6. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch ge- 
kennzeic.hnet da/3 aus dem gebrannten Trennmittei 
Kcrngro.Gen < 150 u.m durch Absieben isoliert wer- 
den. 

7. Verfahren nach Anspruch 1. dadurch ge- 
kennzeichnet, da/3 aus dem gebrannten Trennmittei 
Korngrc/3en < 100 urn durch Absieben isoliert wer- 
den. 

a. Verfahren nach Anspruch 1. dadurch ge- 
kennzeichnet da/3 man durch Einsteilen der Spruh- 
parameter und/ocer durch Absieben erreicht, da/3 
der .Anteii der Granulat-Korner mit Korngrd/3en 
'jber 120 am maximal 5 Gew.-% betragt. 

S, Verfahren nach Anspruch 8, dadurch ge- 
ksnnzeichret. da/3 der Anteii der Granulat-Korner 
rr:it Korngrc/3en von 50-120 um mindestens 90 
Gev/.-% betragt. 


10. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch ge- 
kennzeichnet, da/3 man die Suspension solange 
aufmahit. bis maximal 2 Gew.-% der Teilchen gro- 
/Jer sind ais 40 am. 
5 11. Verfahren nach Anspruch 10, dadurch ge- 

kennzeichnet, da/3 man solange mahlt. bis der Dso- 
Wert der Teilchen im Bereich von 3-20 um liegt. 

12. Keramisches Trennmittei bestehend aus 
Korund, Thoriumoxid, Zirkonoxid Oder 

10 Magnesium/Aluminium-Spinell in Form kugelformi- 
ger Teilchen mit einer mittleren Korngro/3e im Be- 
reich von 30-60 um, wobei mindestens 90 Gew.-% 
im Bereich von 10-100 am liegen. 

13. Verfahren zum mehrlagigen Brennen von 
75 grunen Keramikfolien, die beim Brennen Alumini- 

umoxid, Zirkonoxid, Aluminiumnitrid. Cordierit Oder 
Beryil iumoxid bilden. dadurch gekennzeichnet, da/3 
man die grunen Folien in Lagen von 2-20 in einer 
Brennkammer ubereinander stapelt, zwischen je 2 

20 Lagen eine dunne Schicht von maxima! 0,5 mm 
Dicke eines keramischen Pulvers mit kugelformi- 
gen Teilchen aus Korund, Magnesium/Aluminium- 
Spinell. Zirkonoxid oder Thoriumoxid. die kieiner 
sind als 200 um. aufstreut und die grunen Folien 

25 brennt. 
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0 Keramisches Trennmittel, Verfahren zu seiner Herstellung und seine Verwendung. 

@ Bin Kerannisches Material, das unter Brennbedin- 
gungen chennlsch mit den in der Keramikfolie enthat- 
tenen keramischen Materialien nicht reagiert wird 
gemeinsam mit einen Losungsmittel und einem Bin- 
der aufgemahlen. Die erhaltene Suspension wird 
spruhgetrocknet und das Granuiat anschlie/3end ge- 
brannt. Zu kleine Teilchen konnen durch Sieben 
entfernt werden. Das keramiscine Material, nriit dem 
das Trennmittel hergestellt wird, ist vorzugsweise 
Korund. Magnesium/Aluminium-Spinell oder Thori- 
umoxid. 

Das erhaltene Granuiat wird beim Stapein auf 
keramsiche Grunfolien gestreut, die gebrannt werden 
sollen. Die gebrannten Substrate haben keine Krat- 
zer und lassen sich leicht trennen. 
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